
w. 



<§> bundesrepublik © Offenl gungsschHft 

DEUTSCHLAND ^ Q E 19602584 A1 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



(g) Int. CI. 6 : 

G 02 B 6/124 

G02B 6/132 
G 03 F 7/00 
//G01J3/18 



@ Alctenzeichen: 
{§) Anmeldetag: 
(§> Offeniegungstag: 



19602584,2 
25. 1-96 
31. 7.97 



in 

s 

CD 



LU 

Q 



@ Anmelder: 

Muller, Jorg, Prof. Dr.-lng., 21244 Buchhoiz, DE; 
Sander, Dietrnar, DipL-lng., 22301 Hamburg, DE 



@ Erfinder: 

gieich Anmelder 

(§) Entgegenhaltungen: 

US 5416 861 
Applied Optics, Vol.23, No.17, 1984, S. 3004-3009; 
Applied Optics, Vol.31, No.12, 1992, S. 2036-2040; 



Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestelit 

@ Miniaturisiertes optisches Dunnschichtspektrometer und dessen Verfahren zur Hersteilung 

(§) Die Erfindung betrifft ein miniaturisiertes optisches Dunn- 
schichtspektrometer r dessen optisch-meBtechnische Merk- 
male dadurch gekennzeichnet sind, daS es insbesondere fur 
spektrometrische Messungen (z. B. Photometrie) im sichtba- 
ren und ultravioletten Wellenlangenbereich geeignet ist. Die 
mit der Miniaturisierung ailgemein verknupfte geringere 
spektrale Auflosung Ist hierbei an ubliche photometrieche 
Anforderungen bzw. an die spektrale B and b re its herkdmrnli- 
cher Interferenzfiiter angepaSt. Dadurch ist das Spektrome- 
ter insbesondere fur den Einsatz bzw. Bnbau in Handme&ge- 
raten Oder in handllchen LabormeBausrustungen geeignet. 
Das miniaturisierte optische Dunnschichtspektrometer waist 
herstellungstechnisch die besonderen Merkmale auf, in 
monomodigen optischen Sillziumoxinitrid-Rlmwellenleitern 
"* als nichtfokussierendes Phasentransmisstonsgitter auf Siiizi- 
f umscheiben (Substrate) realisiert zu werden. Dabei werden 
ausschlieSlich standardisierte Abscheide- und Strukturie- 
rungsverfahren aus der Mikroelektronik (Mikrosystemtech- 
nik) verwendet die teilweise einen Mehrscheibenpr zeS 
ermoglichen. S wohl durch den Einsatz v n prelswerten 
Siliziumsubstraten als auch durch die Fertigung iner Viel- 
zahl von Spektrom tern pr Substrat 0"e ein Fertigungszy- 
klus bei einem EinscheibenprozeS) wird etne Qberaus k - 
stengunstig Massenfertigung gewahrleistet 
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Beschreibung 

Die Erfmdung betrifft die Konstruktion von miniatu- 
risierten optischen Transmissionsgittern in vorzugswei- 
se Siliziumoxinitrid-Dunnschicht-Wellenleiterstruktu- 
ren, die als Mikrospektrometer fur spektroskopische 
Anwendungen eingesetzt werden und deren Verfahren 
zur Herstellung mit in der Dunnschichttechnologie ubli- 
chen Standardprozessen auf Siliziurnsubstraten. Hierbei 
werden die periodisch angeordneten, beugenden Gitter- 
zahne mit einer Gitterkonstanten > 1 jxm (Aufldsung 
von Standardfotolithographieverfahren) nicht als fiir 
spektroskopische Anwendungen ungeeignete Wellen- 
leiterlast ausgefuhrt, sondern das Wellenleitersystem 
selbst lateral-stufenfdrmig strukturiert Insbesondere 
werden dabei durch die spezielle Konstruktion der in 
transmittierender Funktion ausgefuhrten Wellenleiter- 
gitter unter MaBgabe von effizienten spektralen Beu- 
gungseigenschaften die, die Fertigungsprozesse ursach- 
lich bedingenden Strukturverrundungen der Gittergeo- 
metrie und die damit einhergehenden Beugungsintensi- 
tatsverluste weitestgehend vermieden (hohe Effizienz) 
und somit eine kostengunstige Gitterfabrikation auf die 
Grundlage einer industriellen Fertigung gestellt 

Miniaturisierte optische Gitter in Wellenleitern for 
Breitbandspektroskopie werden xX. als Reflektionsgit- 
ter in PMMA-, SiC>2, B 2 0 2 , Ti0 2 - oder optischen Glas- 
Wellenleitern [1—4] ausgefuhrt oder aus einem reinen 
Glaskern UBK 7 angefertigt [5Q. Grundlage des Gitter- 
designs und der daraus resultierenden Gitterzahnkon- 
struktion (ggf. unter Berucksichtigung fokussierender 
Eigenschaften) ist die Wellenlange, bei der vorzugswei- 
se in der 1. Ordnung konstruktive Interferenz hoher 
Effizienz (gebeugte Intensitat einer bevorzugten Ord- 
nung dividiert durch die eingestrahlte Intensitat je Wel- 
lenlangeneinheit) auftritt (Blazewellenlange). Efflziente 
optische Reflektionsgitter, die fur den fur ctfe Umwelt- 
analytik wichtigen sichtbaren Weilenlangenbereich 
(300—700 nm) ausgelegt sind, weisen daher minimale 
Gittergeometrien von 100—300 nm bzw. Strukturver- 
rundungsradien von < 50 nm auf. Diese dafur notwen- 
dige Strukturauflosung der Fertigung wird durch Inter- 
ferenzmuster von UV-Lasern und einer damit verbun- 
denen Fotolackbelichtung auf Glaskorpern erzielt [2, 5} 
In [1] erfolgt die Herstellung direkt durch hochaufgelo- 
ste Belichtung der PMMA-Wellenleiter mit hocheren- 
getischer und kollimierter Rontgenstrahlung eines 
Sychrotrons. 

Miniaturisierte optische Transmissionsgitter in di- 
elektrischen Wellenleitern werden zJZ. als Bragg-Gitter 
z. B. in DFB-Lasern, fur optische Filter oder fQr fokus- 
sierende optische Elernente (chirped gratings) einge- 
setzt [6, 7J Da sie einerseits wegen der notwendigen 
Realisierung kleiner Gitterkonstanten durch Interfe- 
renzbelichtung von Fotolack nicht mit einer kostengiin- 
stigen Standardfotolithographie hergestellt werden 
konnen, andererseits beim Einsatz letzteren das spek- 
trale Dispersionsvermdgen (groBere Gitterkonstante) 
signifikant vennindert wird, stellen Bragg-Gitter keine 
Alternative als dispersive optische Elernente fQr breit- 
bandige spektroskopische Anwendungen dar. 

Der o.g. Erfindung liegt daher das Design von minia- 
turisierten integriert-optischen Transmissionsgittern in 
einem monomodigen Wellenleitersystem zugrunde, die 
bei einer Blazewellenlange von ca. 500 nm (1. Beugungs- 
ordnung) und herstellungsbedingt signifikant groBeren 
Strukturverrundungsradien breitbandige, hohe spektra- 
le Effizienzen aufweisen. Der monolithisch-aufgebaute 
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optische Wellenleiterkern ermSglicht hierbei ein, durch 
die Herstellungsbedingungen vernachlassigbar limitier- 
tes (Streulichtverhalten) hohes spektrales Ausldsungs- 
vermogen. 

5 Durch den Einsatz von vorzugsweise Siliziumoxini- 
tridwellenleitern kann der effektive Brechungsindex der 
Wellenleiter prazise und variabel je nach Materialzu- 
sammensetzung eingestellt und dadurch feldangepaBte 
WeUenleiterkoppler (hoher Kopplungswirkungsgrad) 

10 realisiert werden (zwischen n(Si0 2 ) = 1.46, n(Si3N4) » 2 
fur X « 633 nm). Diese bilden die Grundlage von inte- 
griert optischen Transmissionsgittern, die durch einen 
lateral-strukturierten stufenformig Brechungsindex- 
iibergang gekennzeichnet sind Die konstruktive Inter- 

15 ferenz ist hierbei durch die Phasenverschiebung um 
X-vielfaches zweier benachbarter Strahlengange durch 
unterschiedlich optisch dichtes Medium gegeben Abb. 1 
[9} Da grundsatzlich je nach vertikaler Feldanpassung 
jede ausbreitungsfahige Wellenleitermode zur Beugung 

20 beitragt bzw. angeregt wird, ist mit dem Einsatz speziel- 
ler monomodiger Wellenleiter, die unterdriickende An- 
regungseigenschaften aufweisen, eine hohe spektrale 
Aufldsung gewahrleistet 
Im Fall eines eff ektiven Brechungsindexunterschiedes 

25 von 0^, der sich durch den Obergang eines SiON-Wel- 
lenleiters (n « 1.5) in Luft (n = 1) bzw. eines Si3N4- (n — 
2) zu SiON-Wellenleiters (n - IS) ergibt, wird kon- 
struktive Interferenz in der 1. Ordnung bei einer mini- 
malen Strukturbreite von a = 1 jim erzielt (Xeiaze = 

30 500 nm). Gegenuber Reflektionsghtern gleichem Wel- 
lenleitersystems vergroBert sich damit die minimale 
Geometrie der Gitterfacette um einen Faktor von ca. 4. 
Somit werden trotz gleicher herstellungstechnologisch 
bedingter Gitterzahnvernindung signifikant hohere 

35 Beugungseffizienzen erzielt Die Wahl von b = 1 pm 
und der Gitterbreite von 5 mm erfolgt unter MaBgabe 
der spektralen Abbildungseigenschaften fur integriert 
optische spektroskopische Anwendungen: 

40 — geringer Flachenbedarf 

— hohes spektrales Dispersionsvermdgen und die 
damit verbundene hohe spektrale Aufldsung 

— Transmission nur einer signifikanten Beugungs- 
ordnung (Unterdriickung der 0. transmittierten und 

45 Reflektion und Ausblendung von h6heren Ordnun- 
gen: Vermeidung von Blockungsfiltern, Reduktion 
von Streulicht) 

— hohe spektrale Effizienz 

so Die dampfungs- und insbesondere streulichtarmen, 
monomodigen Wellenleiter ermoglichen Extinktions- 
messungen mit hoher Dynamik (ca. 1000 bei X = 
525 nm, WeiBiicht einer Halogenlampe) und bei gleich- 
zeitig unterdrUcktem mehrmodigen spektralen Beu- 

55 gungsQberlapp[10], 

Mit dieser speziellen Konstruktion wird insbesondere 
den Randbedingungen einer kostengunstigen, reprodu- 
zierbaren Herstellung (Strukturverrundungseigenschaf- 
ten der Gittergeometrietiefenflbertragung mittels 

60 Dunnschichttechnologie) der lateralen Gitterzahne des 
Wellenleiterschichtsystems Rechnung getragen. Somit 
wird trotz einer fOr Reflektionsgitter unzureicbenden 
Strukturiibertragung bei Gitterzahnverrundung von ca 
300 nm eine spektrale breitbandig Effizienz bei opti- 

65 schen DQnnschichtspektrometern von ca. 50% erzielt 
Der Erfindung liegt daher zusatzlich das Verfahren 
zur Herstellung von integriert optischen Transmissions- 
gittern zugrunde, das, teilweise im Batchbetrieb, durch 
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wenige in der Halbleitertechnologie ubliche Siandard- 
prozeBschritte kostengunstig realisiert ist Als Aus- 
gangsmaterial dienen handelsfibliche Siliziumsubstrate 
beliebiger Dotierung, auf die durch nasse thermische 
Oxidation ein optisches Superstrat S1O2 (Dicke: 3 jim) 
aufgebracht wird. Sowohl die IichtfQhrende als auch die 
Abdeckschicht werden sukzessiv mit LPCVD-Prozes- 
sen bei 930° C abgeschieden. Diesbezuglich konnen je 
nach Volumenstromanteilen der zugefuhrten ProzeBga- 
se aus vorzugsweise (SiCbH2, NH3, O2) hochwertige 10 
optische Siliziumoxinitridschichten variablen Bre- 
chungsindexes hergestellt werden, die sich durch uber- 
aus geringe Dampfungseigenschaften auszeichnen und 
ein im Vergleich zu optischem Glas idealerweise identi- 
sches oder verbessertes Streulichtverhalten aufweisen 15 
(Filmdicke ca, 0.6 jim, Abdeckschichtdicke ca. 0.6 jxm). 
Eine danach auf dem Filmwellenleiterpaket durch Ka- 
thodenzerstauben abgeschiedene 100 nm dicke Metall- 
schicht aus vorzugsweise Wolfram oder Molybdan ver- 
eint folgende Vorteile: Sie dient als widerstandsfahige 20 
(geringe Selektivit&t; Atzrate der Maske dividiert durch 
Atzrate des zu strukturierenden Materials) Metallmas- 
ke des SiON-Plasmaatzprozesses in einem vorzugswei- 
se reinen CHF3-Plasma zur anisotropen iateralen Git- 
terstrukturierung. Letztere gewahrleistet dadurch die 25 
senkrechte Obertragung der Oberflachenmetallmaske 
zur exakten Tiefenstrukturierung identischen Gitter- 
geometrie. Daruberhinaus ist sie im reinen SFe- Plasma 
Qberaus leicht zu atzen (hohe Selektivitat) und kombi- 
niert daher in hervorragender Weise die kritische Struk- 30 
turubertragung einer nur 200—300 nm dicken Fotolack- 
schicht mit einer, durch den TrockenatzprozeB gewahr- 
leisteten, vernachiassigbaren Unteratzung bzw. hohen 
Strukturiibertragungsgenauigkeit Die Wolfram- bzw. 
Molybdanschicht reflektiert des weiteren das UV-Licht 35 
des Belichtungsprozesses nach idealerweise 
200— 300 nm Weglange durch den Fotoiack (Kontakt- 
lithographieverfahren), so daB der optische Weg urn ein 
Vielfaches gegeniiber einer Reflektion an der SiC>2-Si- 
Grenzflache reduziert ist. Diese vorteilhafte ProzeB- 40 
technologie vermeidet daher weitestgehend die durch 
die Beugung an der Fotomaske grundsatzlich auftreten- 
de Fotolackbelichtung unter der Maske und die damit 
zusatzlich einhergehenden Strukturverrundungen. 

Die hochschmelzende Wolfram bzw. Molybdan- 45 
schicht wird daruberhinaus als Opferschicht nachf olgen- 
der mit LPCVD-Prozessen abgeschiedener optischer 
Filme eingesetzt Somit lassen sich in den lateral tiefen- 
strukturierten Filmwellenleitern feldangepafite SiON- 
Wellenleiteriibergange mit unterschiedlichem effekti- 50 
ven Brechungsindexes in einfacher Weise durch "Lift- 
er-Technologic realisieren. Diese ProzeBtechnologie 
kombiniert auf hervorragende Weise die fur Transmis- 
sionsgitter notwendigen lateral strukturierten Bre- 
chungsindexsprUnge mit klassischen optischen Abbil- 55 
dungssystemen (dielektrische Spiegel, Unsen), die, inte- 
griert in hochwertigen optischen Wellenleitern, Basis 
fhr optische Mikroanalysesysteme sind. 

Die Abb* 1 zeigt den Aufbau eines optischen Trans- 
misdonsgitters in einem SiON-Wellenleitern-Luftuber- eo 
gang. 

Abb. 2 zeigt ein mit einem externen Detektor kombi- 
niertes Mikrospektrometer mit einem Weilenleiter- 
Wellenleiterubergang (Abbildungsoptik hier mit einer 
hyperbolischen Schichtlinse). 65 
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PatentansprCche 

1. Konstruktion eines integriert optischen nichtfo- 
kussierenden Transmissionsgitters hoher spektra- 
ier Effizienz und Auflosung in monomodigen 
Diinnschicht-Wellenleitersystemen aus vorzugs- 
wiese Siliziumoxinitrid auf Siliziumsubstraten fur 
spektroskopische Anwendungen im sichtbaren 
Wellenlangenbereich (350—700 nm). 

2. Konstruktion nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Dunnschichtwellenleitersystem 
zur Erzeugung periodisch angeordneter stufenfor- 
miger Gitterz&hne mit einer Gesamtlange > 
05 mm lateral tiefenstrukturiert wird (Strukturie- 
rung des Wellenleiterkerns). 

3. Konstruktion nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der effektive Brechungsindexsprung 
von 035— GL65 durch einen aus vorzugsweise Silizi- 
umoxinitrid (variabel einstellbarer effektiver Bre- 
chungsindex des Wellenleiters zwischen 1.46 und 
2D) ausgefuhrten Wellenleiter-Luft oder Wellenlei- 
ter-Wellenieiter-Obergang besteht 

4. Konstruktion nach Anspruch 1, dadurch kenn- 
zeichnet, daB die konstruktive Interferenz in der 1. 
Beugungsordnung mit Blazewellenlangen 350 nm 
< Xbimc <600nmvorliegt 

5. Konstruktion nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Gitterkonstante d «= 1—4 jim 
betragt 

6. Konstruktion nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als IichtfQhrende Struktur zwischen 
einer Wellenlange von 350 und 700 nm monomodi- 
ge Siliziumoxinitridwellenleiter foigendem Schicht- 
aufbaus verwendet werden 

— optisches Substrat: Dicke: Jim Bre- 
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chungsindex:n = 1.46 

— optischer Film: Dicker 05—0.8 urn Bre- 
chungsindex: n -= 1 .48 — 13 

— optischer Film fur Wellenleiter-Wellenlei- 
ter-Ubergang: Dicke 03— OS \sm Brechungs- 5 
index: 1.7— 2.0 

— Abdeckschicht: Dicke: 03— l\im Bre- 
chungsindex: n = 1.46— 1.48, fur X = 500 nm. 

7. Verfahren zur kostengunstigen Herstellung von 
integriert optischen Wellenleiter-Transmissionsgit- 10 
tern mit Verfahren der Dunnschichttechnologie bei 
denen 

— auf Siliziumsubstraten ein vorzugsweise aus 
Siliziumoxinitrid bestehendes Wellenleitersy- 
stem aufgebracht wird 15 

— anschlieBend eine Wolfram- oder Moiyb- 
danschicht abgeschieden wird 

— letztere durch eine strukturierte Fotolack- 
schicht trockenchemisch geatzt bzw. selbst 
strukturiert und anisotrop in das SiON-Wel- 20 
lenleitersystem ubertragen wird 

— optional eine siliziumnitridnahe SiON-Wel- 
lenleiterstniktur zur Erzeugung abbildender 
optischer Elemente abgeschieden wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB die Silizumsubstrate in beliebiger Do- 
tierung thennisch bei 1000° C, 1013 mbar naB oxi- 
diert werden. 

9. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die lichtfiihrende und die Abdek- 30 
kungsschicht durch einen LPCVD-ProzeB abge- 
schieden werden. 

10. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als LPCVD- ProzeBgas e vorzugswei- 
se SiCl2H2, NH3 und O2 in unterschiedlichen Volu- 35 
menstromantcilen bei 900— 1 000° C und einem Pro- 
zeBdruck von 5—40 mbar verwendet werden. 

1 1. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB eine MetaUschicht aus vorzugsweise 
Wolfram oder Molybdan durch Kathodenzerst&u- 40 
ben in einer Dicke von 50—300 nm auf das Wellen- 
leitersystem aufgebracht wird 

1Z Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Fotolithographie im Vakuumkon- 
taktverfahren mit 150—600 nm dickem Standard- 45 
fotolack und elektronenstrahlgeschriebenen Origi- 
nalfotomasken durchgefuhrt wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Wolfram- oder MolybdSnschicht 

in einem TrockenatzprozeB aus vorzugsweise ei- 50 
nem SFe-Plasma strukturiert wird, der restliche Fo- 
tolack mit einem O^Plasma entfernt wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das SiON-Wellenleitersystem mit ei- 
nem ilberaus anisotropen CHFj-Plasma zur Her- 55 
stellung des Transmissionsgitters lateral stufenfSr- 
mig mit einer Tiefe von 0.5 bis 23 nm strukturiert 
wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB optional eine wehere SiON-Schicht 60 
auf der Wolfram- oder Moiybdanschicht (-maske) 
und der herausgeatzten Struktur mittels eines 
LPCVD-Prozesses (o.g. Parameter) abgeschieden 
wird 

16. Verfahren nach Anspruch 7 und 15, dadurch 55 
gekennzeichnet, daB die auf der Wolfram- oder 
Molybdanschicht abgeschiedene Schicht durch 
naBchemisches UnterStzen (*lift-ofF) zur Erzeu- 



gung abbildender optischer Elemente entfernt 
wird 



Hierzu 1 Seite(n) Zeichnungen 



OOCID: <DE 19602584A1 I > 



- Leerseite - 



DOC1D:<DE 19602584A1 1 > 



ZEICHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: 
Int. CI. 6 : 

Offenlegungstag: 



DE 196 02 584 A1 
G02B 6/124 

31. Juli 1997 



Abb. 1 optisches Wellenleiter-Tansmissionsgitter 




Abb. 2 integriertes Mikrospektrometer mit externer Detektoreinheit 



Siliziumfotodiodenzeile 
nicht ma&stabsgetreu 
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